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PATENTE HE INVENCION

Reí: 150-^214/11.

Q jl í e m ü ü a  Í 2

¿orne:

Procedimiento para 

n icos del fó s fo ro .

la  obtención de compuestos orgá-

Coi F...

T . e -  5 - Z - f c
::::d

Q¡&ác¿¿ante: SANDOZ A.G., entidad suiza, res iden te en B asi-
i,

le a , Suiza.

La presente invención se r e f ie r e  a la  obtención 

de derivados de fó s fo ro  con estructura 5,5-bis(halom e- 

t i l ) - 1 , 3 ,2 -d ioxa fosforinan !ca , como a d it iv o s  inh ib ido­

res de la  inflam ación para m ateria les s in té t ic o s  y f i ­

bras t e x t i le s .  Los derivados de fo s fó ro  poseen la5
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s igu ien te  fórmula general

Hal -  OHo CH9 -  0

X
Hal -  CHg ' CH2 -  0

. (I)
R1

en la  que Hal s ig n i f ic a  tanto c loro  cuanto bromo, Y es tan­

to  oxígeno cuanto azu fre, m es un entero 1 ó 2, n es un ente­

ro  1 ó 2, y , cuando n es 1 y  m es 1, entonces Z es oxígeno, 

y R.j es uno de lo s  rad ica les  monovalentes

Hal •__/ 0H2Hal
Hal -/q V. ó HalCHg - C - CH2 -

-̂-( OHoHal
Hal

en e l  que Hal es segán se define anteriormente; cuando n es 1 

y  m es 2, entonces Z es oxígeno o -UH- y  R1 es uno de lo s  ra ­

d ica les  monovalentes a lq u ilo  (0  ̂—C-|8) » c ic lo h ex ilo , fe n i lo ,  

d ife n ilo  o n a f t i lo ,  siendo cada uno de dichos rad ica les  mono­

va len tes  in su stitu ldo  o sustitu idos por c loruro y/o bromuro, 

con l a  condición de que, cuando Z es -NH-, R-| tenga un s ig n i­

fica d o  d ife ren te  de fe n ilo , sustitu ido  por más de dos átomos 

de halógeno; cuando n es 2 y  m es 1, entonces Z es oxígeno y 

R  ̂ es uno de lo s  rad ica les  d iva len tes

¡

j

CH2Hal

_ch2 -  C -  ch2 -

CH2Hal'
ó

30
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\ ___  CH

Hal

Hal

en e l  que Hal es según se define anteriorm ente; y cuando n 

63 2. y m es 2, entonces Z es oxígeno y  es uno de lo s  ra ­

d ica les  d iva len tes a lqu ileno ( C1— ) ,  c ic loh ex ilen o , fen ile - 

no o un ra d ica l de fórmula:

oxígeno, azufre ó -S02-  y X es un entero 1 ó 2, siendo cada 

uno de lo s  rad ica les  d iva len tes in su stitu ídos o sustitu idos 

por halógeno. .

la  presente invención tra ta  de la  producción de com­

puestos de fórmula I ,  caracterizado porque comprende conden­

sar un compuesto de fórmula

en la  que L es

CH, 1 j

- ch2ch2- ,  -  c -

CII3

R, — fZH)n ( I I ) ,

con un compuesto de fórmula I I I :

Hal -  CH~
2 \

Hal ( I I I ) ,.0 P

0
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en la  que , Z ,.n , Hal, Y y m tienen  lo s  s ign ificad os  antes 

indicados, en una re la c ión  molar.de 1 s n, respectivamente.

lo s  compuestos de la  fórmula general I Í I  se pueden ob­

tener, por ejemplo, según se describe en e l  ejemplo A.

Ejemplo A

A una solución  de 205,5 partes de tr ic lo ru ro  de fó s fo ­

ro (d e s t . )  en 428 partes de d ie t i lé t e r  se gotea, ba jo  fu erte  

a g ita c ión  en e l  p lazo de dos horas, a -5°C, una mezcla de 392 

partes de dibromohidrina de p en ta e r itr ita  y 237 partes de p i -  

r id in a  en 428 partes de d ie t i ló t e r .  La reacción  se efectúa 

bajo atmósfera de n itrógeno. En e l  transcurso de la  reacoión 

se obtiene un p rec ip itado  blanco. Tiempo de reacoión  to ta l  4 

horas a -5°C . E l f i l t r a d o ,  liberado del p rec ip itado , se con­

centra por evaporación y  a continuación se somete a una d esti 

la c ión  en a lto  va c ío . Se a is la  a s í un a ce ite  in co lo ro .

P *eb‘ 0,45 = 129-131°C 

C5H8Br2C102P (326,36)

Calculados C 18,4; H 2,5; Br 49,0; C1 10,9; P 9,5 

Hallado: C 18, 8; H 2,7; Br 48,8; C1 11,1; P 9,8

Como compuesto de fórmula general ( I I )  se pueden em­

p lea r un gran número de a lcoholes, fen o les , aminas p r im a r ia s ,. 

a n ilin a s , y g l ic o le s .

Como ejemplos de lo s  compuestos de fórmula general 

( I I I )  sean mencionados: 2 -c lo ro -2 -o x o -5 ,5 -b is (c lo ro m e til)-1 ,

3 .2 - d ioxafosforinano, 2 -c lo ro -2 -t io n o -5 ,5 -b is (c lo ro m e til)-1 ,

3 .2 - d ioxafosforinano, 2 -c lo ro -2 -tion o-5 ,5 -b is (b rom om etil)-1 ,

3 .2 - d ioxafosforinano y  2 -c lo ro -5 , 5 -b is (b rom om etil)- l, 3.,2 -d i­

oxaf o s f orinano .

La reacción  se efectúa , ventajosamente, en un d iso lven  

te  orgánico, in e rte  fren te  a lo s  haluros fo s fó r ic o s  y  en p re -
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bencía do un aceptar do tío:! do en la 'ssonn do temperoturna en­

tre -50°C a 200°C, preferentemente en la üona entre 0 -  100°0, 

en caso dado tanto, bajo sobre presión cuanto bajo vacío.

La reaooión se puede dejar desarrollar a temperatura j 
relativamente baja y a l fin a l, en caso dado, calentar para |

i
terminar la reacción. ¡i

Disolventes adecuados son, por ejemplo, los éteres, 

tales como dioxano, 1,2-dlmetoxi- y -dietoxietano, 1-etoxi- 

2 -(2 1-etoxi) -etano, tetrahidrofurano, los hidrocarburos aro­

máticos toles como benceno, tolueno, xileno, mesltilono, hi­

drocarburos alifáticos y aromáticos hologenados, tales como 

cloroformo, tricloroetileno, clorobenceno, orto—diclorobenoe- 

no, bromobenceno, cetonas, tales como propanona-2, butanona- 

-2, 4-metilpentanona-2, 2,6-dimetil-heptanona-4, además, ace 

tonitrilo , dimetilformamida y -acetamida, dimetil sulfóxido, 

tetrametilensulfona, tris-(dimetilamina) de ácido sulfónico, 

etc.

Como aceptores de ácido entran en consideración por 

ejemplo, los hidróxidos y carbonntos de metal alcalino, ta­

les como hldróxido y carbonato de potasio, sodio y l i t io ,  los 

hidróxido y carbonato de metal alcalino-térreo, ta l como h i- 

dróxido y carbonato de calcio, magnesio y bario, hidróxido y 

carbonato de amonio, hidróxido cuaternario de amonio, tales 

como hidróxido benciltrim etil-, tribencilmetil- y te tra -(a l­

quilo inferior)-amónico, guanidinas y biguanidinas, talos co­

mo hexa- y hepta(alquilo inferior)-bigunnidina, tetra-(a lqu i­

lo inferior)-guanidina, tri-(n lqu ilo  inferior)-aminas tales 

como trietilamina, tributilamina y trimetilamina, piridina, 

etc.

Si se emplean como aceptores do ácido aminas terciarla^,
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entonces éstas pueden servir también como disolventes

Terminada la  reacción se puede precipitar el produc­

to de reacción, por ejemplo, por dilución con un agente ade­

cuado, preferentemente con agua, en caso dado bajo adición 

■de un ácido asi como con un alcohol, tal como metanol, eta- 

nol e isopropanol, f i lt r a r  por succión y secar. También se i 

puede retirar e l disolvente por destilación, preferentemente j 
bajo presión reducida y lavar e l residuo con agua asi como | 

recrista lizar en un agente adecuado.

Los productos obtenidos según e l presente procedimien 

to representan, por regla general, sustancias sólidos inco­

loras, cristalinas, insolubles en agua, que se disuelven ge­

neralmente bien en disolventes orgánicos. Algunos de los 

compuestos se han caracterizado en la tabla I
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T a b l a  1

E s t r u c t u r a
P . f .
2C

0 OCIE» CILjBr

< X '
CCÍIg CHgEr

(V I I I ) 138

0CIIo CH„Br

V  \  /
c l - < 2 > - ° - \  / \

0Cli? 0H23r '

(IX ) 137

OCE CE Br

/ - A  V  ^  /
01 ~ X /  " ° " p\  / ° \

01 OCH ClI2Br

( a ) 129

(XI) 163

01 0CHr CH Br

C1 OCR 7 CH0Br

t
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A n á l i s i s

(V I I I ) 138
Calculado Br: 39«9 I : 7.8 

Hallado B r: 39*7 B: 8 .1

(32) 137
Calculado B r: 36.7 C l: 8 ,1  p : 7 .1  

Hallado B r: 36.3 C l: 7.9 7.3

U ) 129
Calculado B r: 34.0 C l: 15.3 B: 6.6 

Hallado B rí 33.4 C l: 15.4 B: 6.6

( I I ) 163
Calculado Br: 31.7 C l: 21.2 

Hallado Br: 31.8 C l: 20.6
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E s t r u c t u r a p . f .
2C

01 OCH cil Br

M  -/ \ / ¿C 1 “ \ O ) ’- 0 - P  C

„ / A  \  /  \
01 01 OCH CH Br 

— ---------------------------- - 2 2_______________ _

(E l i ) 225

01 01 OCH CH_C1

W  " /  \  /
01 “ \ O /  0 -  P 0H  \  / \

01 01 0CIÍ2 cii?c i

(X I I I ) 217

0 / ° \

Br ---- ( o V  0 -  P C

\  /  \
OCIIp CíI2Br

(E l Y) 135

J  S/ ° ° \
Br — ( O ) ---- 0 -  P. o

H  \  /  \
Br 0CIi2 CH2Br

(:¿v) 195
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p . f .
í 2C1í

A n á l i s i s

225
Calculado C l: 31.0 P: 5.4 

Hallado C l: 31.7 P: 5.6

i
1
j

{ 217

l

y

Calculado C l: 51.3 P : 6.4 

Hallado C l: 49.8 P : 6.2

: 135

[

Calculado E r: 50.5 P: 6.5 

Hallado E r: 50.0 ? : 6.5

195
Calculado 3 r : 62.9 P : 4.8 

Hallado B r: 62.6 P : 4.9

i
!
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E s t r u c t u r a P . f .
2C

263

215

215
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I p . f .
I 2C

A n á l i s i o

261

1
i
i
i

Calculado 3 r :  69.9 P : 3.9 

Hallado B r: 63.5 P : 3.8

215
Calculado B r: 61.7 ? :  6.0 

Hallado B r: 60.7 P : 7 .1

; 161
Calculado B r: 38.1 P : 7.4 

Hallado B r: 38.4 P : 7.8

; 215

i

1
• i

Calculado B r: 55.3 P : 5.3 

Hallado B r: 55.1 P : 4.6

-•
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p . f .
-C A n. l i n i o

o

i1

C a lc u la d o  B r :  43 .7  ? :  8 .5  

H a lla d o  B r :  4 2 . 1  P :  8.6

140

-

• C a lc u la d o  C l:  22 .8  P : 9.9 j
1

ü ax la d o  C l:  22.7 P :  9 .9  ¡

i
i

* 132

1j
'1
i

- * ' l
C a lc u la d o  C l :  30.-9 P : 8.7  ] 

G a lla d o  C l :  30 .5  P : 9 .0  j
j

} ■ 118

3
|

s
C a lc u la d o  B r :  20 .5  C l:  18 .2  ? : 7 .3  j 

H a lla d o  B r :  20 .5  C l :  18 .2  P : 7 .9  |

1
|

205

i

-- --------- ---- *•

C a lc u la d o  E r :  4 3 .7  C l:  12.9  P : 5.6 

H a lla d o  B r :  43 .0  C l:  12.2 ? : 5.9

• í 

-------------------  í
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p . f .
2C

1
A n á l i s i s

170 .

i •
I
!

Calculado B r: 35.6 ? :  6.9 

Hallado B r: 35.6 P : 7 .1

l
i

i

i 153¡
t

l

Calculado B r: 35.6 P: 6.9

Hallado B r: 35.8 P: 6.9 '

j

55
Calculado B r: 36.8 C i: 16.3 P: 7.1 

Hallado B r: 36.0 C l: 16.6 P: 7.8

63
Calculado B r: 41.2 C l: 9 .1  P : 8.0 

Hallado B r: 40.8 C l: 9.3 P : 8.0

150
Calculado :B r: 63.2 P : 4.9 

H allado: Br: 63.5 P : 4.9
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P . f .

205

A n á 1 i'0

Calculado Br:

H allado Br:

0
"

62,7 N: 2,2 P: 4,9

62,5 F: 2,3 P: 4,9

'224
Calculado Br: 

Hallado Br:

224
Calculado Br: 

H allado Br:

150 Calculado Br:

H allado Br:

50,2 N; 2,9 P: 6,5

49,4 F: 3,0 P: 6,6

20,6 C l: 18,2 F: 3,6 P: 8,0

20,6 C l: 17,8 N: 3,6 P: 8,5

57,3 F: 2,5 P: 5,6

57,7 F: 2,6 P: 5,8
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E s t r u c t u r a
P .f.
°C

3r

l
Br

O
TT I!

/0C\
/

CI^Cl

/
— ir

\

CE. CITgCl

(XXXIV) 14-3

Br

B r - / Q ) - ¿

O
rr

-  p'

Br

OCEJ2- oe2c i

/ \
OCIL CH-C1

c. ¿.

01-

0
H " 

-N -  P

OCIL CILBr
/  2

/

C xxxv) 182

(XXXVI) 222

CCIL, CII^Br

C1-'

C1
J

\ \

-1

Cl

0 OCIL Olí Br
H " /  2X ^  2

—H •- PN C
\  / \

CCIL, CILBr<L 2

0 OCR CIÍ„,C1
h " X

~íj p c
\

CCII2 CII,,C1

(XXXVII) 202

(XXX VI 33) 219
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p .f.
t °c

' ----- ------------------ --

A n á l i s i s

143
Calculado Br: 34.2 0 1 : 15.2 H: ^.0

P: 5,6
Hallado Br: 34.0 Cl: 14.8  H: 3 . i

P: 6.3

182
Calculado Br: 43.8 Cl: 13.0 IT: 2.6

P: 5.7
Hallado Br: 43.9 Cl: 12.9 IT: 2^9

P: 5.S

222
Calculado Br: 36.9 Cl: 8.2 1-7: 3.2

p . 7^2
Hallado Br: 36.9 Cl: 8 .1  F: 3^2

P: 7.2

202
Calculado Br: 31.8 Cl: 21.2 H: 2.8

P: 6 2
Hallado Br: 31.7 Cl: 20.8 17: 2*.8

P: 5.9

p-9.''

| •
i

Calculado: Cl: 30.9 IT: 4.1 P: 9.0 

Hallado : Cl: 31.0 17: 4.2 P: 8.7

l
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22í

1.87

184
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P . f .  °G
:-------------------!

A n á l i s i s

58
Calculado Br: 27,7- P: 5,3 

Hallado Br: 26,5 P: 5,4

225

i

Calculado Br: 63,6 P: 6,2 

Hallado Br: 63,0 P: 6,5

1.87
Calculado Br: 56,9 P: 5,5 

H allado Br: 56,4 P: 5,7

184
Calculado Br:- 33,8 P: 6,6 

H allado Br: 33,6 P; 6,7
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Los compuestos son excelentemente adecusdos como aditi­

vos inhibidores de la  inflamación muy eficaces para materiale 

sintéticos, por ejemplo, para polietileno, polipropileno, po- 

licloruro de vinilo, poliestireno y otros.

Se da especial preferencia a los compuestos X, XI, XIV, 

XV, XVI, XVII, XIX, XXIX, XXXI, XXXII, XXXIV, XXXV, XXXVIII, 

XXXIX, XL, XLI, XLII, XLIII, XLIV, XLVII.

• Los compuestos-reivindicaood son especialmente ndocua- 

dos como a d it iv o s  para m ateria les h ila b le s  y m ateria les para 

colada por inyección, siempre que a la s  temperaturas emplea­

das no sean v o lá t i le s .

En lo s  ejemplos s im ien te s , que explican  la  invención 

s in  por e l lo  l im ita r la , las  partes s ig n ific a n  partes en peso 

y lo s  porcentajes fo en peso. Las temperaturas se indican en. 

grados centígrados.

Ejemplo 1

A 130,5 partes de ? -c lo ro -5 ,5 -b is -(b rom om etil)-1 ,3 ,2 -  

• d ioxafosforinano se agregan, bajo atmósfera do n itrógeno, 109 

partes de tetrabrom obisfenol A, d isueltns en 541 parteo do 

tetrah idrofu rano. Después de e n fr ia r  a 5° se gotean, en e l  

p lazo de 40 minutos, 40,4 partes de tr ie tiln m in a , no debiendo 

la  temperatura in to r io r  sobrepasar lo s  15°. Se sigue renocio 

nando ahora durante 16 horas a temperatura ambiente bajo a g i­

tación . E l p recip itado blanco formado se separa por f i l t r a -  ¡
I

ción  y e l  f i l t r a d o  3e lib e ra  del d iso lven te . Queda 244,7 i

partes de un aceite incoloro que se disuelve en 1055 partes 

de benceno y se vuelve a precipitar en 1900 partes de otanol. 

Los cristales blancos (compuesto XLI, Tabla I )  se filtran  por 

succión y se lavan ulteriormente con óter.
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Ejemplo 2

A una solución  de 32,6 partes de 2 -c lo ro -5 ,5 -b is-(b ro -- 

m om etil)-1 ,3 ,2 -d ioxa fosforinano eñ 35,5 partes de d ie -t ilé te r  

(abso lu to ) 3e gotea bajo atmósfera de n itrógeno a temperatu- 

ra  ambiente, bajo ag itac ión , una solución  de 8,65 partes dé 

d ic lo roh id rin a  de p e n ta e r it r ita , 7,9 partes de p ir id in a  y 

35,5 partes de d ie t i l é t e r  (ab so lu to ). Se obtiene a s i un pre 

c ip ltadó  blanco. La- mezcla se deja reaccionar aiin durante 

5 horas a temperatura ambiente. Después de separar e l  p rec i 

p itado blanco por f i l t r a c ió n  y  lavado con d ie t i l é t e r  (absolu 

to ) a 318 partes de solución . Esta solució ií se cromatogra­

f í a  a través de una columna. La carga de la  columna se com­

pone de 210 partes de óxido de aluminio neutro-de la  a c t iv i ­

dad I  suministrado por la  firm a Woelm. La columna se lava 

u lteriorm ente con 142 partes de d ie t i ló t e r .  Después de r e t i  

ra r  e l  d iso lven te quedan 16,4 partes de un m ateria l só lid o  ' 

c r is ta l in o  blanco (compuesto X L II I ,  Tabla I ) .

Ejemplo 3

A 32,6 partes de 2 -c lo ro -5 ,5 -b is (b rom om etil)-1 ,3 ,2~  

didxafosforinano se agregan en una atmósfera de n itrógeno, 

una solución  de 32,5 partes de tribrom ohidrina de pen taori- 

t r i t a  (tr i-2 ,2 ,2 - (b ro m o m etil)-e ta n o l) en 87 partes de to lu e ­

no* Después de e n fr ia r  a 0°C se gotea una. solución  de 10,1. 

partes de tr ie t ila m in a  en 43 partes de tolueno a una v e lo c i­

dad de manera que la  temperatura in te r io r  no sobrepase lo s  ' 

10 C. Después se deja segu ir reaccionando durante 16 hoi*as 

a temperatura ambiente. E l p rec ip itado  qué se forma se sepa 

ra por f i l t r a c ió n .  Después de r e t ir a r  e l  d iso lven te de l f i l  

trado se obtienen 62 partes de un a ce ite  am arillen to  que so - j 

l i d i f i c a  a l  reposar. La r e c r is ta liz a c ió n , o lavado con hexe-
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no, da c r is ta le s  blancos (compuesto XLIV, Tabla l ^ l l l W  

E.iemolo 4

E l compuesto XIV mencionado en la  Tabla I  se mezclé 

tanto- en una concentración de un 2 jS (ba jo  ad ición  de una 

parte en peso igu a l de tr ió x id o  dé antimonio) como también en 

una concentración de un 4 % (s in  ad ición  de tr ió x id o  de a n ti­

monio) a un p o lie t i le n o  de a lta  presión  y la  mezcla se elabo­

ró a plaoas de 1,2 mm de espesor. Las placas no muestran de­

coloración  alguna y  eran autoextingu ib les según DIN 53^43Éfr\. 

Contrario a esto se quemaron la s  plaoas correspondientes con 

un 2, o b ien un 4 i> de tr is - (d ib ro m o p ro p il)- fo s fa to  en todo 

e l  trayecto .

Ejemplo 5

E l compuesto XVI se mezcló b ien  con polvo de p ro p ile— 

no en una máquina agitadora y a  155° se laminó a p ie le s  que,' . 

a continuación se prensan a 190° durante 2,5 m inutos'a una

presión  de 2 toneladas a placas de 1 mm de espesor. Con un
• 4* /

4 ^ de a d it iv o  la s  probetas no eran in flam ables según DIN 

53 438.
Ejemplo 6

Los compuestos XXXI y XXXII, a s i como tr is - (d ib rom o- 

p r o p il )- fo s fa to ,  un conooido agente inh ib idor de la  inflama­

ción, se incorporan, en un amasador de lab o ra to r io , en e l  

p lazo  de 10 minutos a 150 en p o lie t i le n o  de a lta  presión  y 

se prensa durante 5 minutos a 160° con una presión  de 10 to ­

neladas.

La comprobación de la  in in flam ab ilidad  según DIN 53 

438 dió para e l  compuesto XXX II'au toextinción  después de un 

trayecto  de combustión de 1 cm, en e l ' compuesto TinrT después 

de un trayecto  de combustión de 2,5 cm y  en e l  t r ls - (d ib r o -
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m op rop il)- fo s fa to  nutooxtinoión doopués de un trayecto  de corrí

bustión de 7 cm.

Ejemplo 7

140 partes de un compuesto de fórmula (XIX) se mezcló

con 14 partee de un agente de d ispersión  a base de una sa l de

metal a lca lin a  de d ia lq u i l fe n i lp o l ig l ic o lé t o r —écido cnrboxí— 

l i c o  y  246 partes de agua y  en un molino de lab o ra to r io  se 

molturó, bajo ad ic ión  de 400 partes de perlas de cuarcita con 

*̂®-f*’4s® ‘̂^ción con h ie lo , durante 5 horas, la  fin a  d ispersión  

obtenida, que contiene un 35 c/° del compuesto de fórmula XIX 

se separó a través de una f r i t a  de c r is t a l  de las  perlas de 

cuarcita .

Esta d ispersión  es componente del s igu ien te  bailo de 

impregnación:

A) 575 g/ l de la  d ispersión  de arriba (a l  35 jí) correspondien 

te  a 200 g/ l del compuesto de fórmula XIX,

100 g/ Í de un precondensado de tr im etilo lm e lam in tr im etil— 

é te r ,

10 g/ l de' su lfa to  amónico.

Con este  baño de impregnación se apresta mediante a p li 

cación a l Foulard (recepción  de baño un 75-80 £ aproximadámen 

t e )  un te j id o  mixto de poliéster/n lgodón  poliáste'r/algodón 

67/33, 165 g/m2) .

E l t e j id o  a s i aprestado se secó durante 6 minutos a 

100° y  a continuación durante 5 minutos a 160°. Una parte de 

este  t e j id o  aprestado se lavó  una vez, otro parte 10 veces, 

cada una durante 10 minutos a 60^, con un detergente .de lava 

do doméstico y  se secó durante 6 minutos a 100°C. Después de 

un. tratam iento térmico de 24 horno del t e j id o  se comprobó su 

_fn in flam abilidad según DIN 53 906 (dimensiones de la s  probé—
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tas 100 x 250 mm, duración de la  in flam ación '6 segundos),' Las 

probetas se colocaren sobre v e lló n  de fib ra s  de v id r io .

E.iemolo 8

200 g/ l del compuesto XXXIII se disuelven en dioxano .

y  se ap lica  sobre t e j id o  mixto de po liés ter-a lgodón  (p o lié s -

ter/algodón 67/33, 165 g/m) por aplioación al Poulard (recap-:
ción de flota un 80 # aproximadamente). Después de un secado

o -
intermedio de 6 minutos a 100 se ap lica  en 'igual forma un 

baño de impregnación de 100 g/ l de precondensa:do de t r im e t i-

lolm elam inm etilóter y  10 g/ l de su lfa to  amónioo.
0 f ■

Después de 6 minutos a 100 se efectúa una condensa­

ción durante 5 minutos a 160°. Como en e l  ejemplo 14 se la ­

va una parte de la s  probetas 1 vez, otra parte 10 veces y  des 

pués de acondicionar se comprueba su in flam ab ilidad  oorno en 

e l  ejemplo .7-,

E.1 emolo 9

El compuesto XI se hiló en una concentración de un 8 Jí 
en polipropileno a una temperatura de 270°. El hilo obtenido 
se triootó después de alargar y retorcer a una manga. La pom 
probación de la ininflamabilidad se efectuó según DIN 53 906 
en probetas dispuestas dobles sin cortar. Estas no eran in­
flamables, mientras que probetas fabricadas en igual forma, 
pero sin aditivo, eran totalmente combustibies.
E.iemulo X (Compuesto conocido)

Un tejido mixto de poliéster-algodón (poliéster/algo- 
dón 67/33, 165 g/m2) se apresta con la siguiente flota por
aplicaoión al Eoulard (recepción de baño un 75 - 80 # aprox.) 
y se sigue elaborando como se ha descrito en el ejemplo 7.
250 g/ l de un agente inh ib idor de la  inflam ación conocido en 

e l  mercado, a base de cloruro te t ra c r ls (h id ro x im e t i l ) fo s fó n i-
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co (80 f°)

25 g/ l d0 Na OH 

50 g/ l de úrea

70 g/ l de un precondensado de tr lm etilo lm e lam in tr im etilá te r . 

Ejemplo Y (Compuestos conocidos)

Como se ha descrito  en e l  Ejemplo 2 se apresta e l  A is 

mo t e j id o  mixto de p o liáster-a lgodón  según la  s igu ien te rece­

ta  del baño (conforme a la s  ind icaciones del fab r ican te ) =

300 g/ l de un agente inh ib idor de la  inflam ación conocido en 

e l  mercado a’ base de dialquilfosfonopropionam ida N-me 

t ila d a ,

15 g/ l de área,

5 g/ l de cloruro amónico,

100 s/1 de m  precondensado de tr im etilo lm e lam in tr im etilá ter.

Las probetas se secaron durante 6 minutos a 100° y a- 

eontinuaoión, según la s  indicaciones del fab rican te , se con­

densó durante 5 minutos a 180°. La u lt e r io r  elaboración y  la  

comprobación de ia  in flam ab ilidad  se efectúa de modo análogo 

a l que se ha d escrito  en e l  ejemplo 7 .

Ejemplo Z (Compuesto conocido)

Un te j id o  mixto de po liÓ ster—algodón, como e l  que se 

ha empleado en lo s  ejemplos an terio res , se apresta con una 

solución  a lcoh ó lica  (200 g/ l) del agente inh ib idor de la  in ­

flam ación conocido en e l  mercado tr is - (d ib ro m o p ro p il)- fo s fa ­

to  como se ha descrito  en e l  ejemplo 8. Después.del seoado 

interm edio (6 minutos a 100°) se a p lica 'en  igu a l forma un ba­

ño de 100 g/ l de un precondensado de trim etilo lm elam inm etil- 

á te r  y  10 g/ l de su lfa to . amónico. E l ú lte r io r  tratam iento es 

análogo a l  descrito ' en e l  ejemplo 8 .

9724
M
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Resultado de la s  comprobaciones de la  in in flam ab ilidad

la s  muestras de te j id o  aprestadas según e l  ejemplo 7- 

y  '8 dieron en la  comprobación de in in flam ab ilidad  según DIN 

53 906 mejores resultados que lo s  aprestados con .los compues­

tos conocidos en lo s  ejemplos X, Y, Z, t a l  y como se despren­

de de la  lab ia  2.

T A B L A  2
Comprobación de la  in in flam ab ilidad  de te j id o  mixto da 

p o lióster-a lgodón  (67/33 165 g/m^) que fuá aprestado con 5

preparados d iferen tes  inh ib idores de la  inflam ación, según

DIN 53 906.

Apresto Inflamable Duración de 
la  combus­
t ión  (s e g . )

•Superficie 
carbonizado/ 
quemada (# )

Polióster/algodón  
67/33 s in  tra ta r s i 63,2 • 100

Ejemplo 7

a) s in  lavar no 0 3

b) lavado 1 vez parcialmente 17,8 10

c) lavado 10 veces parcialmente 32,4 21 •

Ejemplo 8

a) s in  lavar no 0 6 •

b) lavado 1 vez no 0 6.

o) lavado 10 veces parcialmente 87 50

E.1 emolo X 

a) s in  lavar s i 99,4 ' 56

b) lavado 1 vez s i 77,0 51

c) lavado 10 veces s i 71,8 56

30



5

10

15

20

25

30

I
\

419724
-  2 3  -

TA B LA__2 ( Con l:.i. riun o I o n )

Apresto Inflam able
i

Duración de 
la  combus­
t ió n  (s e g . )

S u perfic ie  
carbonizado/ 
quemada ($ )

Ejemplo Y

a) s in  lavar s i 85,8 27

b) lavado 1 vez a i 112,8 ■ 74

c) lavado 10 veces s i 136,4 77

Ejemplo Z 

a) s in  la va r parcialmente 50,0 23

b) lavado 1 vez'. s i 149,6 53

o) lavado 10 veces
31

138,3 74

- N O T A  -
Descrito suficientem ente la  naturaleza del invento, a s í 

somo la  manera de r e a l iz a r lo  en la  p ráctica , debe-hacerse cons 

;ar que la s  d isposiciones anteriormente indicadas son suscepti 

iles  de m odificaciones de d e ta lle  on cuanto no a lte ren  su prin  

tip io  fundamental. También se hace constar que e l  invento co

■responde a unas S o lic itu des  de Patente, presentadas en Suiza, 

¡on fechas y números s igu ien tes : 25 de septiembre de 1.970, n2 

4264/70'; 26 de enero de 1.971, ne 1119/71, y 23 de Ju lio de 

.971,- n2 10879/71, acogiéndose por lo  tanto a lo s  b en e fic io s  

,ue conceden lo s  Convenios In ternacionales en v ig o r , siendo lo

ue constituye la  esencia del r e fe r id o  invento y por lo  que oí 

o l i c i t a  Patente de ‘Invención por 20 años en España, sobre: 

ROCBDIMIENTO PARA LA OBTENCION LE COMPUESTOS ORGANICOS DEL 

OSPORO; caracterizándose por lo  s igu ien te :

1a. -  Procedim iento parn la  obtención do compuestos o r-
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gánicos del fósforo, de fórmula, 

Hal - CH2 ,CH2 -  0 (y )m-1
\  /  \  "P - z

Hal - CH2‘ ch2 - 0/
n

en la que Hal significa tanto cloro cuanto bromo, Y es tanto 
oxígeno cuanto azufre, m es un entero 1 ó 2, n es un entero 
1 ó 2, y cuando n es 1 y m es 1, entonces Z es oxígeno, y E-j 
es uno de los radicales monovalentes

H<a

Hal
ó HalOHg -

Hal

CH2Hal ó - OH, 
CH2Hal

en el que Hal es según se define anteriormente; cuando n es 
1 y m es 2, entonces Z es oxigeno o -NH- y es uno de los 
radicales monovalentes alquilo (0̂ —C-jq) » ciclohexilo, fenilo, 
difenilo o naftilo, siendo cada uno de dichos radicales mono­
valentes insustituído o sustituidos por cloruro y/o bromuro, 
con la condición de que, cuando Z es -NH-, tenga un signi­
ficado diferente de fenilo sustituido por más de dos átomos 
de halógeno; cuando n es 2 y m es 1, entonoes Z es oxígeno y 
R.j es uno de los radicales divalentes

-CH„ -
CHgHal
0 - CHo » c
CH2Hal

Hal Hal

Hal Hal

Hal Hal

Hal Hal

en el que Hal es según se define anteriormente; y cuando n es

.0 ,
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2 y  m os 2, ontoncos Z os oxítono .y ¡¿ ̂  cm uno cío loo rn di co­

lea  d ivn lentes n lqu lleno ( 0^-Cfj), e ic loh ox ilon o , fen ileno- o 

Un ra d ica l de fórmula:

(L )
x-1

en e l  que L es

- c h 2o h 2- ,

OH,t ó
-  C -

I
CH,

oxígeno, azu fre o -SO2-  y  X es un entero 1 ó 2, siendo cada 

uno de loa  rad ica les  d iva len tes in sustitu ídos o sustitu idos 

por halógeno, caracterizado porque comprende condensar un com 

puesto de fórmula

R 1 ------ É?H)n

•con un compuesto de fórmula I I I  

Hal -  CE

(II)

Hal -  CE

2\  / CH= -  “ x 1? -

/ V Hal (III)
VCII2 -  0 '

en la  que , Z, n, Hal, Y y m tienen lo s  s ign ificad os  ant 

indicados, en una re la c ión  molar de 1 :n, respectivamente.

• 2- . — Procedim iento para la  obtención de compuestos 

orgánicos del fó s fo ro , ta l  y  como queda sustnncinlmente doser3 

to en la  presente Memoria

Esta Memoria consta de 25 hojas, e sc r ita s  a maquina 

por una sola cara.
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